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ТЕХНИЧЕСКИЕ НАУКИ 
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УЛЬТРАТОНКИЕ УГЛЕРОДНЫЕ ПЛЕНКИ НА САПФИРЕ, 
ВЫРАЩЕННЫЕ МЕТОДОМ ЛАЗЕРНОЙ АБЛЯЦИИ: 
СИНТЕЗ И АСМ-ИССЛЕДОВАНИЕ” 


В.В. ИЛЯСОВ, Б.Ч. МЕСХИ, А.А. РЫЖКИН, И.В. ЕРШОВ 
(Донской государственный технический университет) 


Изложена методика синтеза ультратонких пленок на сапфире методом лазерной абляции и результаты их 
исследования методом атомно-силовой микроскопии. 
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Введение. Поиск новых эффективных технологий синтеза планарных наноуглеродных слоев 
(графена) и изучение механизмов этих процессов является одним из наиболее потенциально зна- 
чимых и перспективных научных направлений. Существующие методы получения графена - ме- 
ханическое отшелушивание графита, плазмохимическое осаждение из газовой фазы, термодест- 
рукция поверхности карбида кремния ($С) — не обеспечивают запросов развивающейся отрасли 
наноэлектроники [1]. В последние годы возрос интерес к методу лазерной абляции вследствие 
расширяющегося круга применения, например, нанесение тонких покрытий и производство на- 
нокластеров. В результате взаимодействия лазерного излучения с поглощающими средами в про- 
цессе лазерной абляции наблюдаются самоорганизующиеся процессы зарождения и роста фрак- 
тальных микрокластеров и углеродных наноструктур на подложке [2, 3]. Для наносекундных ла- 
зерных импульсов одним из возможных основных механизмов рассматриваемой здесь термоабля- 
ции является взрывное кипение [4], приводящее к рассеиванию молекулярных ассоциатов в объ- 
еме реактора. При этом длина свободного пробега частиц в вакууме, как правило, составляет де- 
сятки сантиметров. Выбор в качестве подложки сапфира обусловлен высокой перспективностью 
его использования при создании элементов устройств в микроэлектронике. Наиболее изучены 
границы раздела (интерфейсы) типа «металл-оксид» (Ме/А]>О:, Ме = Ад, Ач, А!, Сци др.) [5-7] и 
«графен-полупроводник» (графен/УС) [8-10] с использованием первопринципных и эксперимен- 
тальных методов. Изучение морфологии графена на плоскостях (1102) и (0001) сапфира 
о, — А1>О., с использованием атомно-силовой микроскопии (АРМ) позволило установить расстоя- 


ние между атомными слоями в интерфейсе графен/А|>Оз, которое составило 34 нм [11] и 36 нм [12]. 
Цель исследования - установление возможности синтеза ультратонких углеродных пленок 
и изучение микротопографии их поверхности. 
Методика эксперимента. Нанесение углеродного покрытия на подложки из сапфира осуществ- 
ляли методом лазерной абляции (испарения) мишени из графита высокой степени чистоты. В ка- 
честве источника излучения использован импульсный Ма-УАС лазер, в составе комплекса 
Д’Марк0б, излучение которого составляло угол 30° с поверхностью мишени. Лазерное излучение 
длиной волны Л = 1,06 мкм фокусировалось на поверхность мишени, представляющей собой 
спектрально чистый нанокарбон марки ТС$-САВВ-1 [13], помещенной в реактор. Подложка, диа- 
метром 10 мм, представляла собой тонкую пластинку из сапфира толщиной около 40 нм. Перед 
напылением подложку очищали и закрепляли в держателе по схеме, представленной на рис. 1. 


"Работа выполнена по государственному контракту на проведение научно-исследовательских работ от 29 апреля 2011 г. 
№ 16.552.11.7027 с Минобрнауки России. 
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Применение данной схемы обеспечивало получение 
однородной структуры покрытия. Реактор был запол- 
нен воздухом при атмосферном давлении. 

Лазерная плазма находилась в непосредст- 
венном контакте с подложкой. Расстояние между ми- 
шенью и подложкой составляло менее 3 мм. Мощ- 
ность лазерного излучения варьировали от 14 Вт (од- 
номодовый режим, пятно сфокусированного луча по- 
рядка 90 мкм) до 60 Вт (многомодовый режим, пятно 
сфокусированного луча порядка 170 мкм). Перемеще- 
ние сфокусированного луча по поверхности мишени 
осуществляли с помощью гальванометрических скана- 
торов по оси у со скоростью 30 мм/с и по оси х со 
скоростью 6 мм/с. Частоту следования импульсов 
варьировали от 800 до 3000 Гц и до 10 кц. Плот- 

Рис. 1. Схема лазерной абляции ность мощности лазерного излучения на поверхности 
с использованием плазменного факела 
о ее нанокарбона при частоте генерации около 1000 Гц 
составляла порядка 2:10? Вт/см”. Осаждение фракта- 
лов углеродных микрокластеров осуществляли на подложку при температуре 300 К. Время осаж- 
дения около 2 мин. 

Детальное изучение микротопографии поверхности подложки, мишени и синтезированных 
фракталов углеродных наноструктур осуществляли с использованием сканирующего атомно- 
силового микроскопа (АСМ) фирмы ОАО НТ-МДТ (г. Зеленогорск), на оборудовании МРЦКП ДГТУ. 
Использованы кремниевые кантеливеры прямоугольной формы с радиусом кривизны 10 нм. Изме- 
рения выполнены в режиме полуконтактной микроскопии на воздухе при комнатной температу- 
ре. Фиксировали изменение амплитуды колебаний иглы кантеливера, которая определяла микро- 
топографию поверхности. Резонансная частота и амплитуда колебаний составляли 7,87 кГц и 
5,16 В соответственно. Исследованные поверхности сканов имели следующие размеры: 6хб мкм", 
10х10 мкм" и 17х17 мкм-. 

Результаты и их обсуждение. На двухмерном АСМ-снимке (рис. 2) показана типичная морфо- 
логия поверхности ультратонких углеродных пленок, осажденных методом лазерной абляции на 
подложку из сапфира, при использовании импульсного 1,06 мкм Ма-УАС лазера. Пленки, синтези- 
рованные при температуре подложки 300 К, в основном представлены нанокластерами. Неров- 


ность (шероховатость) К, углеродных пленок на площади скана 10х10 мкм, не содержащей круп- 














ных кластеров (левая нижняя часть скана 17х17 мкм” на рис. 2), определяли аналогично работе [14]: 


в, = У(и-(и)) м], 


где Й., (И) — 1-е и среднее значения высоты пика; № - число пиков на данном скане. 
1 


Неровность (шероховатость) А, данных углеродных пленок составила порядка А = 60 нм 


(рис. 2, справа). При оценке не учитывался единичный пик высотой 400 нм. 

Шероховатость 60 нм предполагает наличие высокой пористости, которая является при- 
ЧИНОЙ НИЗКОЙ ПОДВИЖНОСТИ адатомов на поверхности [15] при температуре подложки 300 К. Из- 
вестно [16], что при увеличении температуры подложки размер кластеров будет возрастать и, 
следовательно, толщина углеродной пленки будет расти. Анализ представленных на рис. 3 трех- 
мерных АСМ-снимков углеродной пленки позволяет утверждать, что ультратонкие углеродные 
пленки, осаждаемые при комнатной температуре, образованы единообразными кластерами. То- 
пология поверхности ультратонких аморфных углеродных пленок а-С/А]5О- не обнаруживает 
фрактальности. 
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Усреднение Х1=9.35 нм У1=7.71 мкм Х2=17.13 мкм У2=7.74 мкм |=17.12 мкм 
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Рис. 2. АСМ-изображение поверхности углеродной ультратонкой пленки для скана 17х17 мкм” (слева); 
высота пиков углеродных нанокластеров на сапфире (по данным АСМ-снимка) (справа) 





Рис. 3. Трехмерный АСМ-снимок углеродной ультратонкой пленки на сапфире для разных сканов: 
17х17 мкм” (слева) и 6хб мкм” (справа) 


Как показали рентгеноструктурные исследования (дифрактометр ДРОН-3, СиК-излуче- 
ние), ультратонкие углеродные пленки, полученные лазерной абляцией на сапфире, являются 
рентгеноаморфными а-С/АЬО:з. В традиционном представлении [17] пленки аморфного углерода 
а-С состоят из двух встроенных друг в друга фаз — алмазоподобной, характеризующейся 


5р’-гибридизацией атомов углерода, и графитоподобной, состоящей из фрагментов графитовых 
плоскостей и искаженных фрагментов, подобных молекуле фуллерена. Графитоподобная фаза 
характеризуется 5р’-гибридизацией углерода и сравнительно большой электропроводностью. 
На полученных дифрактограммах рефлексов, соответствующих алмазоподобной фазе 
с 5р” -гибридизацией, не установлено. 
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Таким образом, в результате осаждения из углеродной плазмы на поверхности подложки 

из сапфира наблюдается аморфная графитовая структура, которая требует дальнейшего деталь- 
ного изучения их свойств и перспектив применения. 
Заключение. Показана возможность синтеза ультратонких углеродных пленок с аморфной 
структурой методом лазерной абляции на подложку из сапфира при использовании импульсного 
Ма-УАС-лазера длиной волны ^=1,06 мкм. Толщина получаемой пленки зависела от выбранного 
режима и времени экспозиции. Использование метода атомно-силовой микроскопии позволило 
установить величину шероховатости и отсутствие фрактальности поверхности. 
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ОСТКАТНТМ САКВОМ ЕПМ$ ОМ ЗАРРНТВЕ СКО\М/!М ВУ ГАЗЕВ АВЕАТТОМ: 
5УМТНЕ$1$ АМО АРМ-$ТООУ 


\.\. ТЕУА$ФОМ, В.С. МЕЗКНТ, А.А. ВУ2ЁНКТМ, Т.\. УЕВЗНОМУ 
(Роп Чае Тесйпса! Утмег$Ку) 


Тре зупТе/5 (есбт/дие оЁ ийга т И/тз оп заррРиге Бу Газег аб/аНоп, апа {Ве гези! 5 оЁ Пе! $шоау Бу {Ве ают/С 
ГЮгсе т/сго$сору (АЕМ) тетод аге 5кец. 
Кеуигога$: сагроп И/тз, дгарпепе, зуптез/5, тисгоюродгарйу, аютис Гогсе тисго$сору. 
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